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(57) L'invention concerne la granulation de substances solides 
a 8ctivit6 phytopharmaceutique. 

Pour preparer des granules contenant de 60 a 95 % en 
poids de matiere active, on utilise comme liant un coporymere 
d'anhydride maletque et de dl-lsobutylene sous forme de sel 
alcalin ou d'ammonium, en une quantite de 3 a 25 % par 
rapport au polds des granules. 

Lea granules selon l'invention presentent une bonne resis- 
tance m6cenique a sec et se d6sagregent facilement dans 
I'eau en donnant une suspension h^mogene et stable de 
particules flnement divisees. 
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La preeente invention concerns la preparation d« 9 *nuWt 
aa deeagregeant rapidaiaant et totalement dana l'eau, a partir da suba- 
tancea eolidea finemont diviaeea qui na aont paa apontanement dieper- 
eibles dana l'eau, an particuliar & partir da tallaa eubetances a 
activity phytopharmaceutique. 

Pour palliar laa inconveniente daa prtfaentatione actuallea 
ooua forme da poudree mouillablea ou da diapereiona aquauaaa (utiliaa- 
tion do chargea inertee mintfralaa ou d'aau at d'antigel ; inatabilita 
au atockage j pollution par formation da pouaaieree ou par ecoulement 5 
pertaa a la vidange daa emballagea ; atc...)» on a ddja propoae* da 
presenter lea aubatancaa aolidea a activity phytophermaceutique soua 
forma da granulea qu'on paut preparer aalon diffdrenta procldea parmi 
leaquela on paut citer plua particulierewant : 

- l'atomiaation qui conaiata a preparer una dispersion aquauaa 
compranant la aubatance aolida, un liant at divera additifa, puia a 
eecher ca liquide pompable at diaparaable an gouttea dana una tour 
d'atomiaation ; 

- 1» agglomeration qui consiate a incorporor la aubatance 
aolida a daa chargea mineralea avec divera additifa at aouvant un 
liant, puia a humidifier cette compoaition at a 1» extruder ou mSlanger 
pour obtenir daa granules. 

Le procdde" par atomiaation conduit generalement a de petitea 
billea d'un diametre moyen infer ieur a 500 urn dont une partia importante 
eat aituee en deaaoua de 200 urn. Bien que leur teneur en matiere active 
aoit relativement dlevee, la densita apparente dea granules obtenua 
raate faible et le coOt de aechage eat important puiequ'il faut aliminer 
25 a 40 partiee d'csiJ pour 75 a 60 partiee de ma tie res aechea ; d» autre 
part, la faible granuloma trie ne permat paa d'tfliminer completement lea 
pouaaieraa. 



La consistence, la denaite apparente, la granulomdtrie et 
la rediaperaion dana l'eau dee granulea obtenua par agglomeration aont 



variables at dependant de la teneur en charges mineralea, de la quantity 
da liquide utilisee pour l'humidif ication, des conditions d'extruaion 
ou da melange. 

Dana la demande da brevet japonala publiee le 18 Janvier 1973 
sous le n" 1501/73, on a decrit un procrfdtf da preparation da granulee 
de substances aolides a activity phytopharmaceutique qui conaista a 
Incorporer a un melange d'une matiere active et d'une charge minerala 
un polywere hydroedluble ou hydrodiepersible a base d'un acida cerboxy- 
liqua insature cowae l'acide maleTque ou un copolymere d'un tel acida 
aveq un comonomere tel qua 1' acetate de vinyle ou le styrene, a humidi- 
fier avec 5 a 30 % d'eau par rapport au poida du melange sec et a granular 
dana un granulataur a tambour ou par extrusion. Un inconvenient majeur 
da ce procdde reside dans le fait qu'il met en oeuvre une forte quantity 
de charges minerales (60 a 98 % par rapport au poida dea granulee dont 
la teneur en matiere active n'excede pas 30 %), ce qui augmente lee doeea 
d' utilisation et grave coneiderablement le coOt de revient et lea frala 
de transport dea specialises phytopharmaceutiquee . 

Pour dee raieone economiquee et pratiques evidentee, on recher- 
che des granules dont la teneur en matiere active est auaal elevee que 
poeeible, maia qui neanmoina se desegregent facilement dans l'eau en 
donnant une auepeneion homogene et etable de particulea dont lee dimen- 
sions sont cellee du eolide diviee* avant granulation. Cet objectif n'eet 
pas Evident a atteindre car lee charges mineralae qui, contrairement aux 
matieree activee a granular, preeentent une bonne diapereibilite spontanee 
dans l'eau et jouent le rBle de diluent vie-a-via dea autre a matieree 
eolides en limitant leur cohesion phyeique interparticulaire, facilitent 
par lour presence la dispersion dans l'eau des matiere a eolide a non 
epontanement dispersiblee dana l'eau. 

II a maintenant 6te trouv<§, dana lee eervicee de la demande- 
reese, qu'on peut parvenir a ce reeultat et ceci, quelle que eolt la 
matiere active a granular, si l'on utilise comma liant un copolymere 
d' anhydride malelque et de di-isobutylene soue forme de eel alcalin ou 
d' ammonium. On a en effet constats qu'un tel copolymere permet d' assurer 



la coheaion mecanique du granule sec, sans gener ea radispersion lors 
du remouillage. Da plua, lea propriStea diaparsantea de ce copolymers 
8 ont parfoia auffiaantea pour qu'il - solt paa neceeeaire d'utlliser 
un diapersant specif Ique de la matiere active a granular. 

L» invention a done pour objet daa granules de aubstancee 
aolidea a activity phytopharmaceutique, caracteriarSa an ce qu'ila 
contiennent de 60 a 95 % en poida de matiere active et de 3 a 25 % 
an poid. d'un copolymer, d'anhydride raaleTque at de di-laobutylene 
aous forme de ael alcalin ou d» ammonium. 

L'expreaaion "matiare active- dSaigne ici toute aubetance 
preaentant une activite* phytopharmaceutiquo qu'elle aoit inaecticide, 
acaricida, fongicide, herbicide, repulaive ou autre. Lea granulea 
aelon 1' invention peuvent contenir une eeule matiere active ou un 
melange de aubetancea dont lea activity peuvent 8tre complementairaa 
ou de nature differente. 

Comb aignalS precademment , la copolymara aelon 1» invention 
poaaede dea propritftoa diaparaantaa. Capendant, dan. 1. caa daa matierea 
activ.. particulierement difficil.a a diap.raar ou quand, pour d.a 
raiaona economiquaa, on aouhait. tfvit.r l'emploi d'une proportion 
Alevee d. copolymara aelon 1« invention, il .at recommend* d'utiliaer 
auaai un diepereent appropri*. C. di.p.raant qui paut *tre ioniqua ou 
non-ionique, aat da preT orance choiei, aalon la matiere aotiva a granu- 
lar, parmi caux qua l'on utillaa c our amment dene l'induetrie pour 
preparer daa poudraa mouilleblae a partir da la mftmo matiere ective. 
La quantit* da diaparaant apeoifique par rapport au poida daa grenuloa 
p.ut allar Ju.qu'a 7 *, male aat da preference coaprlaa antra 2 at 4 *. 

En plua da la matiere aotiva, du copolymere anhydride 
Ml4Xqua/dl-laobutylana at tvontuelleaent du diaparaant, laa granulaa 
aalon 1' invention pauvant e«alee*nt. eeatenir daa produite euxllialrea 
at/ou w*a onergee lnartaa favor leant 1' application. 

Comae exemploe de produita euxillairea dont la proportion 
dana laa granulaa peut atUlndre 25 % en poida, on peut olter plua 
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spaciBlssssnt s 

. is. colorants, solublas ou insoluble, dans 1'eau, destines a colorar 
laa granules ou le aubstrat traitd ; 

. l.e aganta antimouaaanta deetinds a eviter la formation trop .bon- 
5 danta de aousses dana lea cuvaa da preparation dea boullliea de 

traltament ; 

- laa aganta protecteura peraettant da atabiliser la matiera active 
contra l'oxydation, lea variations de pH et lea rayone UV ; 

- las aolidea supports tela que, par example, lea eilices precipiteee 
10 et les silicatee de calcium, qui permettent de fixer dee aAtieree 

activea liquidee ou cireueea af in de pouvoir les broyer a sec en 
une poudre stable ; 

- les produite connua pour modifier lee propriety d'adheeion de la 
bouillie de traitement aur lee vegdtaux ou f.vorieer 1' activity 

1 5 phytopharwaceutique . 

Bien que l'objectif de la presente invention soit d'obtenlr 
dee granule ay.nt une teneur en metiere active tree elevtfe, le. granules 
eelon !• invention peuv.nt ndanaoina contenir, si on le de.ir., Juaqu'a 
25 % da charga. inertee. Ce. charges qui aont le plu. souvent de nature 

20 infirale et n • int.rvi.nn.nt pa. .ur 1'ectivite de. autr.. conetituante, 
•ont ^bituellewnt incorporeespour aju.t.r 1« t.n.ur .n ..tier. .ctiv. 
.fin que c.ll.-ci .oit coapatibl. .v.c un f ractionn.B»nt .iople d. la 
do.. . utili.ar .n function, per .xeaple, d.. eurfecee .Qricole. a 
tr.it.r. La. charge, inart.. cour.— nt utili.ae. a c.t .ff.t .ont 1.. 

25 c.rbonetea, sulfates, nilicate. at argile.. 

La. grenulaa aalon 1' invention peuvent ttra praparaa d'una 
fagon comma an aoi, co*pr.nant la. atapee .utvantaa i broyaga, hu«idi- 
f Uatlon, granulation propr-aant dit. f .echeoa at aventuallaaant call- 
brage, 

30 La aubatanca .olid, a granular qui paut itra la ■atiare 

•otlv. .aula ou son aalange avao laa autr.a constituent, aolldaa daa 
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granules eat d'abord broyee a sec, par exemple dans un broyeur a jet 
d'air, jusqu'a l'obtention de fines particulea ayant lee dimensions 
rsquisee pour 1» application, ce qui correspond, dans la plupart des 
cas, a un diametre moyen de l'ordre de 5 a 7 um et a un pourcentage 
inferieur a 0,2 % en particulea de diametre superieur a 40 u». Pour 
lee substances brutes so presentant sous forme de blocs compacts plus 
ou moine groe, ce broyage fin peut otre avantageussment precede par 
un concassage et/ou un broyage m^cenique pour obtenir des perticules 
intermddiairee dont la dimeneion moyenne eat inferieure a 200 urn. 
Dans certains cas, la matiere a granular peut se presenter sous une 
forme suf f iaamment fine et ne necessite done aucun broyage. 



A moine qu'il n'ait deja std incorpord a la matiere active 
avant broyage, le copolymers selon 1» invention eat imJlang<S avec la 
poudre fine a granular et le melange est humidifiS en ajoutant de l'eau 
15 eventuellement additionnee d'un dispersant. Pour 85 a 75 parties de 

solide a granular, une quantity de liquide de 15 a 25 perties en poids 
parent d' obtenir dee granulee dont au moina 95 % ont une dimeneion 
comprise entrB 0,2 »t 2 mm. La taille moyenne dee grenulee varie dans 
le mime sene que la quantite de liquide d'humidif ication. 

20 La granulation proprement dita du melange humide peut 6tr* 

realieee euivant l'una qualconqua des tachniquea at appareila da granu- 
lation bian connua da l'homme du metier (cf. par example l'ouvraga de 
P ,3, SHERRINGTON at R. OLIVER intitule "Granulation", tfd. HEYDEN 1981), 
a l'exception da 1 • atomieation an raieon da l'importante quantite d'eau 

25 a eliminar. 

La a granules humldaa ainai obtarma aont eneuita sechea par 
tout moyan connu, an veillant toutafoia h ce qua) la temperature daa 
granules au ooura du eechage raata inferieure a la teeperatura da fusion 
ou da rsmolliseemant daa constituents daa granules pour eviter una reag- 
30 glomeretion irrevereible daa particulae elementaires ou una inaotivetion 
par plaatif ioation des tanaio-aotif a eventuellement preeenta dana laa 
granules • 
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Las granules sacs peuvent eventuellement 8tre c&libres 
par tamisage, las parties en dehors de la plage de granulowStrie 
retenus pouvant 8tre recycles dans * ja operatione ulterieuree. 

Les granules selon 1' invention prdsentent une bonne 
5 resistance urfcanique a sec avec une aise hore pouesieree totale. 

Leur coulabilittf ainei que leur densite" epparsnte, «51evee et stable, 
per«ettent un dosage volumdtrique reproductible. Par eiaple melange 
avec l'eau, ils donnent une suspension hoaogene et e table de particules 
dont les dimensions sont celles du solids divise" avant granulation . 

10 Pour evaluer lee propridtes des granules selon 1» invention, 

on a utilise las tests suivants t 

- Repartition oranuldewStrlqus : On fait passer lee granules sees 
sur un empilege de 7 temia AFNOR x 11-501 ayant une ouverture de 
rallies de 0,200 ; 0,315 ; 0,500 ; 0,800 ; 1 ; 1,6 et 2 mm en emottent 

15 legereaent les granules sur le plue groa taais. Apres taaieage, on 

pese chaque fraction pour obtenir la repartition granulometrique . Lea 
fractions comprises antra 0,315 at 1,6 m sont enauita raaaeablees 
at arflangees pour laa eouaattre aux teata qualitatif a aulvanta 

- Pf opltd apparent* I Cetta caracterietique est determines an pesant 
20 ?00 ml de granulee dans una eprouvatta graduee, raaplia eana taeeeaent. 

_ conslatanca t On epprecie catte caracterietique aiapleaent at 
rapldeaent an depoeent qualquas granules dens le creux da la aaln at 
an •••ayant de laa tfcraaer avec l'ongle. Laa granules aont dita 
•friablea" e'ile aa tranaforaant an poudra. lie aont dita "dura" 
25 dane la oaa oontraira. 

- tfltesee da ddlltaoe s On introduit 5 g da granulee dans una eprou- 
vatta a bouohon oontanant 100 el d'eeu. On lalaaa eeuiller pendant una 
alnute, puia ratourne 30 foia 1* eprouvatta at vara, aon contanu aur 
un teals AFNOR x 11-501 de 40 pa d' Oliver ture da Bailie. Apree alapla 
30 egouttage (eana lever) at seehaoa a l'atuve, on peee la resldu at 

caloula la pourcentage an poida de granule* rastee aur la teala (refua). 



Las rrfaultatsTent intarssMP.ts si ce rsfuMet inferieur a 20 %. 

Las exemplee suivants, dans leequela laa partiaa at pour- 
cantaga. indiquee aoot exprlmes an poide, illuatrant ^invention 
la limiter. Coamo copolymere d 'anhydride malelque at da di-isobutylene 
(ael da aodiu»), on a utilise^ la produit coaaarcialiofS par la aocltfttf 
Soproaoie sous la now da SOPROPON T 36 qui aa preaente sous form* d'una 
pcudra biancha a 90 % da matieras sechee at poasede laa caracttfrlatiquaa 
aulvantaa t 

. Rapport molaira t anhydride mal«que/di-i*obutylene 1 

. Viscosite" intrinaeque an solution aqueuae a 0,1 M 
da NaCl d'aprea la loi da Staudinger °» 1 6 «^/9 



EXEITPLE 1 

A l'aide d'un broyeur a jet d'air, on broia a sec una 
Simazine technique (97 % de puretd) jusqu'a l'obtention d'une poudre 
dont laa particulaa ont un diametre moyen da 5 h 7 um, la taux de 
particulea da diametre auperieur a 40 urn Stent inferieur a 0,2 %. On 
introduit enauite 200 g da cette poudre dana la bol d'un mdlangeur- 
granulataur du type ROWENTA WJLTIXER et 15 g de liant SOPROPON T 36. 
On melange a sec pendant deux minutea, puie ajoute rapidemant 51 g 
d'eau at maintient aoua agitation en decolmatant, ai neceaeaire, lee 
peroie du bol. Apr&e 6 minutea at demie d' agitation, la granulation 
eat terminee et on eeche lee granules humides dans un eecheur a air 
a 80°C pendant 30 minutes. 

Lee grenule'e herbicidee ainei obtenue ont una teneur en 
matiere active de 00 % et un extrait sec a 105°C de 98,5 %. D'autree 
caractaristiquee aont indiqueee dana la tableau euivant dana lequel 
aont mentionnee auaei, a titre comparatif , lee reeultate obtenue 
lorequ'on remplace le liant salon 1' invention par la mftme quantity 
d'autree liant 8 du commerce, 6 savoir i 
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un polycondeSat da »ethylvinylether at d'Hnydrida malelqu* .v.c 
un degr* de obly-ufrieation d'environ 1600 (Gantrez AN 119 da la 
aocitfttf G.A.F.) 

un polyacrylata da eodiu. (Diapar.ant HB da la accidie" S0PROS0IE) 
una polyvinylpyrrolidone (PVP K 30 da la aociit* G.A.F. ) 
un ael da aodium d'aoide polycarboxyliqus (Tamol SC 9433 da la 
socitfte* B.A.S.F.) 

un polyiwSthecrylate (Acrylron AOS da la socltfttf PR0TEX) 
una aaaoclation d'acidea carboxyllquaa da formula ganerale H0 2 C- 
(CH ) -C0 2 H coaprenant au plua 33 % decide adlplqua (n - 4), au 
plus 45 % d'acide glutariqua (n » 3) at au plua 31 % d'acide aucci- 
nlqua ( n - 2), comwercialiaee par B.A.S.F. aoua la now Sokolan DCS, 
un polycondanaat da nxlthylvinyiather at d» anhydride wlSlque aoua 
forma da eel diaodique avec un degrtf da polyweriaation da 300 a 330 
(Sokolan GP2 de la aociSte* B.A.S.F.). 



Llent 



quantitti Duree da Granulo- 
d'eau do Igranulatlonl m6trie 
grenulatIon|(en ai- (0,315- 
nutaa) | 1,6 an) 



I Vlteaaa de 

Conela- Denaite* dtntage 
tance I Apparent* Ifa^* apx&a 
1 1 1 alii.) 1 
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Sopropon T 36 
Gantrez AN 119 
Dlaperaant HB 
PVP K30 
Tamol SC 9433 
Acrylron A06 
Sokolan DCS 
Sokolan CP2 



51 g 
99 g 
B7 g 

50 g 

51 g 
73 g 
57 g 
B0 g 



6,5 91,7 % 
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68,2 % 



11,25 | 82,7 % 
83,5 % 
3,25 | 83,2 % 
9,5 I 37,9 % 
49,2 % 
10,5 I 71,5 % 



dure 



dure 



0,51 



0,36 



friable 0,46 



dure 



0,45 



friable 0,56 



friable 0,51 



dure 



0,52 



friable 0,48 



3 % 
25 % 
93 % 
80 % 
4 % 
91 % 
99 % 
95 % 
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Seul la liant salon 1' invention parmat d'obtenir, avec un 
ainimum dW, daa granules denees, dura at facilement ddliteblaa dana 
l'eau. 

EXEflPLE 2 

5 On opera coaaaa a l'axa^la 1 a partir da 200 g d'Atrazine 

technique (97 % da purettf), 15,5 g da Soprcpon T36 at 48 g d'eau. La 
granulation prend placa an B minutea. Aprea adchaga an dtuve a 100»C 
pendant 4 heuree, on obtient dag granulea herbicidee, da conaiatanca 
dura, preeentant laa caracteriatiques euivantea * 

10 - Teneur en matiere active 90 ^ 

- Extrait sec a 105°C 98 » 1 * 

- Granulomdtrie (antra 0,315 et 1,6 mm) 94 »? % 

- Oenaitd apparente 0,49 

- Vitesse de ddlitaga (refus aprea una ninute) 0,9 % 

15 EXEWPLE 3 

On opera comma a l'exemple 1 aveo 1» herbicide conatitue" 
par le diamino-2,4 chloro-6 mdthylthio-5 pyrimidine. Pour 185 g de 
poudre broyee, on utiliae 30 g de liant Sopropon T36 et on granule en 
9 minutea avec 70 g d'eau. Aprea aechage a 50°C pendant 40 minutea an 
20 aecheur a air, on obtient daa granulea de conaiatanca dure, preeentant 

lea caracteriatiquea euivantes * 

- Taneur en matiere active 86 ^ 

- Extrait aec a 105«C 97,8 * 

- Granulomatrio (entre 0,315 et 1,6 mm) 84f2 % 

25 - Denaite" apparente °» 59 

- Vitesse de d61itage (refua aprea une minute) 1 t 8 £ 

EXEHPLE 4 

On opera comma a l'exemple 1 avec le m8me herbicide qu'a 
l'exemple 3. Pour 200 g de poudre broyee, on utiliae 15 g de Sopropon T36 
30 et 3,25 g d'un alkylnaphtalenesulf onete de eodium (diapereant 800827 da 

la aooidta PCUK) que l'on introduit en mftme tempe qua le liant. On 
humidifia avao 63 g d'eau. La granulation prend place en 5 minutea. On 
aeche a 50°C pondant 40 minute8 dana un aecheur a air. 
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Las granules ainai ob tonus, da consistence dure, prdsentent 
las caracttfrisiiques suivantaa s 

- Tonsur ©n matiftre active 91 * 6 * 

- Extrait sec h 105»C c 97 * 7 * 

- Granulomatrie (antra 0,315 at 1,5 mm) 90,6 % 

- Density apparante °» 54 

• Vitesse da dtflitaga (refus aprba una minute) 7 % 

EXLMPLE 5 

On broie comma & 1' example 1 un flange da 54 partiaa da 
Terbutryne, 80,6 parties da Ntfburon at 9,4 parties da silice prtfcipitde* 
On place enauita 144 g do la poudre ainai obtanue, 26 g d'Argirec 
(argile kaoliniqua cownercialiede par la eocidttf BLANCS M NERAUX 0E PARIS) 
et 45 g do Sopropon T36 dana la bol d'un mtflangeur-granulateur ROWENTA 
HULTIXER et granule en 12 minutea avac 75 g d'eau. On e&che laa granules 
ainai formSa dana un a£cheur h air & 30*C pendant 55 minutea. 

Lea granules obtenua ont une consi8tance dure et prdaentent 
les caract6ri8tiquea suivantes : 

- Teneur en mati&rea activea (Terbutryne + Ndburon) 62,5 % 

- Extrait aec h 105°C 98 % 

- Granulomdtrie (antra 0 f 315 et 1,6 mm) 69 % 

-Density apparante 0»60 

- Vitesse de ddlitege (refus apr&s une minute) 11,9 % 

EXEflPLE 6 

On broie comma dana l 1 example 5 un melange de 54 partiaa de 
Terbutryne, 80,6 partiaa da Ndburon at 9,4 parties de silica pr6cipit£e. 
On introduit 144 g de la poudre fine ainsi obtenua , 56 g d'Argirec 
(argile kaoliniqua commercialisms par la soci6t6 BLANCS HI NERAUX DE PARIS) 
at 10,7 g da liant Sopropon T36 dana la bol d'un mtflangaur-granulataur 
ROWENTA PIULTIXER. Aprfee mdlengeage & aec pendant 2 minutes, on humidifie 



en ajoutant una solution de 4,3 g d'un alcool gras ethoxyle (Sunaptol OP 
co«n«ercialiee par la societe PCUK) dans 46 g d'eau at maintient sous 
agitation pandant 4 minutes. Apres sechage a 30-C pandant 55 minutes 
dans un aecheur a air, las granule obtanus, da consiatanco dura, 
pr^sentant las caracteristiquas suivantes : 

- Teneur an matieres actives (Terbutryna + Neburon) 62,7 % 

- Extrait sec a 105°C 98,5 * 

- Granulo»6trie (antra 0,315 at 1,6 ram) ° ^ 

0,63 

- Density apparante 

- Vitesse de dtflitaga (refus apres une minute) 8 % 

EXEHPLE 7 

A l'aide d'un broyeur a jet d'air, on broie a sec un flange 
de 97 partiee de Neburon technique et 3 partiea d'Aeroeil R 972 (eilice 
pyrogeneo de la social DEGUSSA) jusqu'a l'obter.tion d'une poudre fine 
(dieaetre aoyen t 5-7 \xm) . On introduit 200 g de cette poudre et 8,6 g 
de lient Sopropon T36 dans le bol d'un luelangeur-granulateur ROWENTA 
HULTIXER. Apree atlangeage a sec pendant deux aiftutee, on humidifie mr. 
ajoutant une eolution/diep.raion de 8,6 g d'EWCALIX PLURONIC P 105 
(un condenaat d'oxyde d' ethylene aur propyleneglycol coae»rcialiee par 
1. eoci«t* PCUK ; pourcentage d'oxyde d' ethylene t 50-55 %) dane 43 g 
d'eau et .aintient sous agitation pendant 6 .inut.a en dacolaat.nt, 
.1 neceeeaire, lea parole du bol. Lee granulee huaidee fora4e eont 
eneuite eeohee a 30»C pendant 55 ainutea dene un efcheur a air. 

On obtient ainei dee granulee, de consistence dura, preeen- 
tent lea caraoteriatiquee cuivantaa I 

- Teneur an Mtiare estiva 89,3 % 

- Extrait aeo a 105»C 98 » 5 * 

- Cranuloaetrie (antra 0,31S at 1,6 an) 94 * 

- Ocnalto apparante °» 51 

- Vlteeaa da delitege (rafua aprae una ainute) B % 
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EXEnPLE 8 

On opera comma a l'exemple 1 avec un melange 50/50 de 
Simazlna et d' Aminotriazols. Pour 200 9 de poudrs, on utilise 12 g 
da llant Sopropon T36 f 3 g de disparaant TAMOL NNO (un alkylnaphtalene- 
aulfonate alcalin de la aoci6t«S B.A.S.F.) et 23 g d'sau. Apres 10 minutes 
et demie d 1 agitation, on seche a 35°C pendant 50 minutes dans un secheur 
a air. 

Lee granules ainai obtenus, de consistance dure, presentent 
lea caract6ristiques suivantes : 

- Teneur en matieres actives (Simazine + Aminotriazole) 91,6 % 

- Extreit sec a 105»C 98 ' 4 * 

- Granulometrie (antra 0,315 et 1,6 mm) 94 » 8 * 

- Density apparente * 0,60 

- Vitease de delitage (refua apres una minute) 11 % 



15 EXEWPLE 9 

On injects 24,2 par tie a da Pentadim^thalin fondu sur 
9,45 parties de Cecasil GA (eilicate de calcium commercialiaS par la 
soclete- CECA), puis on ejoute 105,85 parties de NSburon, 10,5 parties 
da ailico precipitee et 7,5 parties d'une preparation composes de 
20 Ramcopal 273 absorbe eur ailice pr6cipitee dans la proportion 1/1 . 

La Rsmoopal 273 sat un polyethoxyethar d'alcoole graa, liquids, commer- 
clalla4 par la sooiete CERLANO • L» ensemble da cs melange sat alors 
broyi «u broyeur a martsaux, puia au broyeur a jet d'air. 

Dana la bol d'un me'langeur-granulateur RODENT A IfJLTIXER 
25 on introduit 157,5 g du malange broye, 45 g d'Argirec, 10 g da Sopropon 
T36 at 2,2 g d'Arkopon T (teneio-actlf oommercialiao par la aociata 
H0ECHST at oontanant environ 64 % du aal aodiqua da methylteuride 
d'olsyle). Apraa malengeage a aao pendant 2 minutaa, on hualdifia avao 
54 g d'aau at ma in t lent sous agitation pendant 4 Minutaa. Apraa aachage 
30 a 30»C psadant 55 adnutaa on eaehaur a air, las granulea obtanue, da 
coneletance dure, praeantent lea oeraottfriatiquea aulvantaa s 



- Teneur en matieree actives (PentadinuSthalin + Ndburon) 60,7 % 

- Extrait sec a 105°C 97,5 * 

- Granulomere (entre 0,315 et 1 , n*n) 82 » 7 * 

0,62 

- Densite" apparente 

- Vitesse da delitage (refus aprea une minute) 14 % 

EXEWPLE 10 

A l'aide d'un broyeur a marteaux on concasae un flange 
compose da 91 parties de soufre brut et 1 partie da silice precipitee 
de facon a obtenir un solide dont la granulomere est totaleoent 
inferieure a 2 mm. 

On opera ensuite comme a 1' example 1 en utilisant, pour 
200 g de poudre, 15,2 g de Sopropon T36, 2,2 g de Tamol NN0 et 35 g 
d'eau. Apree 4 minutea d'agitation, on seche en etuve a 3S»C pendant 
24 heures. 

Lee granules fongicidae ainai obtenua ont une consiatance 
dure et preeentent lea caracteriatiquea auivantee t 

91 % 

_ Teneur en mat lore aotive 

- Extrait sec a 105-C 98 » 5 * 

- Granuloaritrie (entre 0,315 et 1,6 mm) 92 * 

0,74 

_ Dans it < apparente 

- Vlteees de del it age (refue aprea une minute) 3 t 5 % 

EXEWPLE 11 

On opera comae a 1* example 1 a partir da 200 g da Dtrbenda- 
zine tachniqua (95 % da purata), 8 g d'Argirac, 15 g da Sopropon T36 
•t 34 g d'aau. La granulation prand plaoa an 10 minutaa. Aprae eaohaga 
en atuve a 50»C pwttiant 7 heuree, lt». granulaa fongloldaa ainai obtenua 
ont une con.ietance dura at praeantant laa oaracfcariatiquaa auivantea t 
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- Teneur en matiare active 85 ^ 

- Extrait see a 105-C "» 2 * 

- Granulomdtrie (ontre 0,315 at 1,6 <i) 92,7 % 

- Densito* apparenta °» 51 

- Vitesae da ddlitage (refua aprea une minute) 0,2 % 

EXEWPLE 12 

On opere comma a l'exampla 1 a partir de 200 g de Folpel 
technique (91,5 % de purettf), 10,75 g de Sopropon T36 et 47,3 g d'une 
aolution/dieperaion aqueuae a 9 % du tenaio-actif Baycopon AS (acide 
dodecylbenzeneaulfonique commercialied par la aocitte* GERLAND). La 
granulation prend place en 5 minutee. Apraa aachage a 50°C pendant 
50 ainutea en aecheur a air, lea granulda fongicidee obtenua, de con- 
aiatance dure, preaantent laa caracteriatiquee euivantea : 

_ Teneur en matiare active 85 ^ 

15 - Extrait sac a 105-C 98 » 3 * 

- Granuloadtrie (entre 0,315 at 1,6 mm) 72 % 

- Density apparenta • 0>75 

- Vitesse de ddlitage (refua apree una Minute) 8,2 % 
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CXCHPLE 13 

Dans la bol d ' un melangeur-granulateur ROsJEMTA PULT1XER, 
on introduit 200 g d* oxychlorure de cuivre (teneur alnlaale en cuivro t 
57 %), 8 o d'Argiroo, 15,9 g da Sopropon T36 at 3,2 g da Taaol MM0. 
Apraa aalangaaga a aao pendant 2 ainutes, on humldifie avao 46 g d'eau, 
aeintient sous agitation pandanb 2 ainutes et daaia, puia eaehe laa 
granules formes a 50*C pendant 45 ainutes an efehaur a air. 

Laa granule* f ongloides einsi obtanua ont una consistence 

dura et praaantant laa caracterietiques euiv*ntaa t 




- Teneur an aatiftre active . ... 88 % 

- Extrait sec * 105°C 97 ,9 % 

- Granulosity© (entre 0 f 315 et 1,6 mm) 89 % 

- Density epperente 1 9 16 

5 - Vitesse de dilitage (refue apr&s una minute) 7,3 % 



L * oxychlorure da cuivre se prdaentant aoua una forme 
suf f isamment fine, 11 n'eat paa ndcessaire da la broyar avant l 1 opera- 
tion do granulation. 

EXERPLE 14 

10 On op&re come 6 l v example 1 & partlr da 200 g d'oxyquinoldate 

da cuivre technique (98 % do puretg), 15 g da Sopropon T36 at 45 g d'eau. 
La granulation prend place en 9 minutes at demie. Apr&a a6chage & 50 # C 
pendant 50 minutea an edcheur & air, laa granules fongicidea obtanua, 
de consistence dure, pr daentent lea caractdriatlquee euivantee s 



15 - Teneur en mati&re active • 91 % 

- Extrait see & 105°C 97,8 % 

- Granulomdtrie (entre 0,315 at 1,6 mm) 78,1 % 

- Density apparente 0,67 

- Vitesse de d61itage (rofua apr&a une minute) 2,5 % 



20 EXERPLE 15 

On opftre comma & l 1 example 1 & partlr da 200 g de Captane 
technique (92 % de puret6), 6 g d'Argirec, 15,5 g de Sopropon T36 et 
46 g d'eau* La granulation prend place en environ 8 minutea* On e&che 
en 6tuve & 35°C pendant 22 heurea* 

25 Lea granules obtenue prtfaentent lee caractdriatiquee 

auivantee : 

- Teneur en mat 16 re active 83 % 

- Extrait aec t 105°C 97,1 % 



- Granulosa trie (antra 0,315 at 1,6 ma) 

- Denaitd apparanta • 

- Vitsaaa da dilitage (refua aprfte una minute) 



92.2 % 
0,62 
6,8 % 



EXEftPLE 16 

On op&re comma ft 1' example 1 ft partir d'un mtflenge cona- 
titu* da 90,5 partiaa da Lindana ft 99,5 % minimum da G a jama HCH at da 
2,5 partiaa d'Argirec. Pour 200 g da ca mtflange, on utilise 15 g da 
Sopropon T36 at 35 g d'eau* La granulation prand placa an environ 
5 fftlnutaa. Aprfta adchage an dtuva ft 35°C pandant 24 hauree, laa granulda 
ineacticldea obtenua, da conalatance dura, prdsantont laa caractdria* 



tiquaa auivantea t 

- Tanaur en matiftre active . .... 90 % 

- Extrait sec ft 105°C 97,5 % 

- Granulomtftrie (antra 0,315 at 1,6 mm) 94,1 % 

- Denaitd apparanta 0,83 

- Vitesse da ddlltage (rafua aprfta una minute) . 6,8 % 



EXEHPLE 17 

A l'aide d'un broyaur ft jet d'air, on brola un melange 
deetind au traitement dee sameness da cdr6alea at conatitud da 25,2 
partiaa da Lindane, 25,2 parties d'anthraquinone, 15,2 parties d'oxy- 
quinoldate da cuivre, 15 part lea d'oxyde de far RC 070 (tanaur mini- 
male en oxyde de far III t 80 % 9 commercialism par CDF Chiroie) at 
2 partiaa do colorant Orange Sulfacide 3R poudre. On introduit 180 g 
du melange broy£, 20 g d'Argirec, 15,2 g de Sopropon T36 at 2,2 g de 
Tamol NN0 dans Is bol d'un rodlangeur-granulateur ROUE NT A MULTIXER. 
Aprfta mdlangeage ft aec pendant 2 minutes, on humidifie avec 35 g d*eau 
at maintient aoue agitation pendant 4 minutes, pule on eftche lee gra- 
nules ainei obtenue en dtuve ft 35°C pendant 18 heurea. 



On obtient finalement dee granules, da conalatance dure, 
prdseptant lee caractdrietiquea auivantea t 



- Tensur an m^Rbres actives (Lindane, Anth^^uinone , 



Oxynata da cuivra) ♦ 65 % 

- Extrait sac h 105*C 97 % 

- Granulomttrla (antra 0,315 at 1,6m) 90,3 % 

5 - Oanaitl apparanta 0,82 

- Vitesse da ddlitage (rafua aprda una minute) 12,1 % 



EXEHPLE 18 

On opdre comma & 1 'example 17 & partlr d'un mdlanga cone- 
titud da 13 parties da Lindane, 13 partiaa d 'anthraquinone, 7,7 partlaa 

10 d'oxyquinoldate da cuivra, 26,3 partlaa d'Endoaulf an, 10 partlaa d'oxyde 
da for, 1 partis du colorant Orange Sulfacida DR poudra at 22 parties 
d'Omyalite 90 (carbonate da caloium commercialism par la aocidtd OFJYA). 
Toutefoie, avant da la broyer au jet d'air, lo mdlange eet pr£elablement 
concassd dana un broyaur & martsaux. Pour la granulation da 200 g du 

15 melange pr£c6dent finemant broytf, on opbre comma dana las exemples 
prdcddents avec 12 g da liant Sopropon T36 en humidiflant avec una 
solution da 3 g da Sunaptol OP dans 38 g d'eau. La granulation prand 
place an environ 5 minutaa ; on a&che lea granules humldae b 30°C 
pendent 55 minutae dana un sticheur h air. 

20 On obtiant ainsi dee granules, de consiatanca dura, pr6sen- 



tant lee caractdrlatiques auivantas : 

- Teneur en mati&ree actives (Lindane , Endosulfsn, 
Anthraquinone , oxynata da cuivra) 60 % 

- Extrait aec 105°C 97 % 

25 - Granulomltrie (antra 0,315 at 1,6 mm) 85,6 % 

- Deneitd apparent* ♦ 0,86 

- Vitesse de ddlitage (rafue aprfea una minute) 19 % 



Cee granulde dana leequele eont presents daux ineecticidee, 
un fongicida at un agent rdpuleif vis-fe-vie dee corbeaux, pauvent 8tro 
30 utilises pour la traitemant dee semancae da c6rdalee & la dose da 400 g 
par quintal de sentences. 




On broie un melange da 90,7 parties d'Atrazine b 97 % da 
purettf at 7,3 partlaa da Sopropon T36 dana un broyaur & marteaux du 
type FORPLEX avac, comma atflecteur, una grille-rape da 0,3 mm d'ouver- 
5 ture* On introdult 12 kg do Iff- poudra ainai obtanua dana un mdlangeur 
du typa L0OIGE FH 50 mini d'un laottaur h coutaaux at d'une tubulure 
d' injection da liquida avac una buoa da 1,6 mm. On mat an marcho laa 
soca da m41anga at I'dmottaur, melange & aac pandant una minute f puia 
inject© an 2 minutaa 2,58 kg da liquida da granulation constltutf da 
10 15 partiaa d r aau at 1 partia da Solut&ne DZ (glycol mod if id h propritfttfa 
diaperaantes, commercialia* par la eocltftd PCUK), 

La granulation aat obtanua on 5 minutaa I la tavplratura du 
mdlange, initialamant da 16 # C, s'llbve & 26°C an fin da granulation. 
Apr&a alchage an dtuve h 105°C pendant 2 hauraa, laa granules obtanua 
15 ont una conaiatanca dura at prdaentent laa caractlriatlquee auivantac t 



- Tenaur an mati&re activa 88,5 % 

- Extrait aac & 105°C 98,5 % 

- Granulomdtria (antra 0,8 at 1,6 mm) 67 % 

- Density apparanta 0,56 

20 - Viteeee da ddlitage (refua epr&s una minuta) . 9,1 % 



EXEWPLE 20 

On broia comma & 1* example 19 un mdlange da 88 partiea 
d'Atrazine* 7,7 partiaa da Sopropon T36 at 4,3 partiaa d'Argirec. 

L'humidif ication ©t la granulation aont effectu6ea dana un 
25 mtflangeur du typa Turboaphbre fc double envaloppe da la aoci6t* R0RITZ, 
ayant una capacity utila da 10 litrea at muni d'un 6motteur at d'une 
turbine auppl6mentaire da melange. On y charge 2,5 kg da poudra broyde 
et, aprfee avoir r6g!6 la vitaaaa d' agitation h 480 toura/min, on 
introduit an 15 seconded 525 g d'un liquida const itud da 2,5 parties 
30 da Solut&ne DZ at 35 partiaa d'eau. La granulation eat obtanua an troia 
minutaa et demie. On rdduit la vitesaa d' agitation h 80 toura/min et 
s&che sous vide pendant 30 minutes, la temperature de I'huila dana la 
double enveloppe tftant da 10S*C* 
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On obtient ainsi des granules, da conaistanca dure, prdaen- 
tant la8 caractSristiques suivantes : 



- Teneur en mati&re active 84 % 

- Extrait sec & 105°C 97 % 

5 - Granulomdtrie (entre 0,315 et 1,6 nan) 81 % 

- Density apparente 0,58 

- Vitesse da ddlitage (refus apr&s une minute) 1»8 % 



EXEWPLE 21 

On broia un melange de 93 parties de Simazine h 97 % de 
10 pureta et 7 parties de liant Sopropon T36 dana un broyeur & merteaux 

type Forplex avec, comme sdlecteur, une grille-rape de 0 f 3 mm d'ouver- 
ture. On introduit 12 kg de la poudre ainsi obtenue dans un mdlangeur 
type L5dige FF150 muni d'un dmotteur & couteaux et d'une tubulure d 1 in- 
jection de liquide avec une buse de 1,6 mm. On met en marche lea eoca 
15 de melange et l'6motteur, melange h sec pendant une minute, puis injecte 
en 2 minutes 2,220 kg d f eau et melange pendant 5 minutes* En fin de 
mdlange, la poudre humide obtenue est extrud£e dans un appareil 
Alexanderverk type GA 65 ( Vitesse t repbre 1 9 mat rice de diam&tre 
d v orifice 1,5 mm, avecooutemu racleur). Lea b&tonnets obtenue sont 
20 s6ch6s h 80 # C pendant 40 minutes dans un stfcheur h air ; de conelstance 
dure ils prtfssntent lee caractdristiques suivantes : 



- Teneur en matlftre active * 90 % 

- Extrait seo fc 1Q5*C 98,9 % 

- Oiamfctre des bltonnsts 1,5 mm 

25 - Longueur dee b&tennete 1 h 6 mm 

~ Density apparente 0,48 

• Vitssse de dAlitage (refue oprfte une minute) 7,8 % 




REVCNDICATIONS 



1. Granules de aubetancea aolidea 6 activity phytopharmaceutique f 
caractSriado an ca qu'ila contiannant de 60 b 95 % an poida da matifcre 
active at da 3 & 25 % an poida d'un copolym&re a 'anhydride maldlque at 

da di-isobutyl&ne aoua for«e da ael alcalin ou d' ammonium. 

2. Granulda salon la ravendication 1 f caractarieda en ca qu'ila 
contiannant an outre juaqu'fc 7 % en poida d'un dieperaant, de pr«fdrence 
antra 2 at 4 %. 

3 # Granules selon la ravendication 1 ou 2, caractdriada en ca 

qu'ila contiennont juaqu'fe 25 % en poida de produita auxiliairea et/ou 
juequ'fc 25 % en poida de chargea inartee. 

4 # Granules selon la ravendication 1, 2 ou 3, caract6rie6a 

en ce que le rapport molaire i anhydride melSlque/di-ieobutyl&ne du 
copolym&re eet voiain de 1 • 

5 # Proc6d6 de granulation de aubstances aolidea & activity 

phytopharmaceutique f caractdrietf en ce qu'on utiliae cowme liant un 
copolym&re d 1 anhydride raalSlque et de di-iaobutyl&ne aoua forme de 
sal alcalin ou d 1 ammonium. 



